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0 Verfahren zur Hersteilung von aromatischen Dlisocyanaten. 

® Die vorliegende Erfindung betrifft ein kontinuierll- 
ches Verfahren zur Hersteilung von aromatischen 
Dlisocyanaten durch Phosgenierung der entspre- 
ctienden Diamine, wolDei die Umsetzung in der 
Gasphase durcligefUhrt wird. 
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Die vorliegende Erfindung betrifft ein kontinu- 
ierliches Verfahren zur Herstellung von aromati- 
schen Diisocyanaten durch Phosgenierung der ent- 
sprechenden Diamine, wobei die Umsetzung in der 
Gasphase durchgefUhrt wird. 

Obwohl die Herstellung von organischen Isocy- 
anaten aus den entsprechenden Aminen durch Um- 
setzung mit Phosgen in der Gasphase seit langem 
t)ekannt ist (z.B. Siefken, Ann. 562. 108 (1949)), 
war das Verfahren bisher nur fUr Monoamine (z.B. 
Ullmann. 4. Aufl. Bd. 13, S. 353) und (cyclo)- 
aliphatische Diamine technisch bedeutsam. So ge- 
lingt die Herstellung (cyclo)aliphatischer Diisocy- 
anate gemMB EP-A 289 840 In der Gasphase bei 
Temperaturen von 300 bis 500 In einem Reak- 
tionsrohr wahrend Reaktionszeiten von 10~*s. Aro- 
matische Diamine dagegen wurden bislang stets in 
der ROssigphase (z.B. Ullmanns, 4. Aufl. Bd. 13, S. 
351) zu den entsprechenden Diisocyanaten phos- 
geniert. Die Gasphasenreaktion aromatischer Di- 
amine mit Phosgen scheiterte an der Bildung von 
Feststoffen, die die Apparaturen verstopften und 
die Ausbeuten an Diisocyanaten herabsetzen. 

Die Feststoffbildung ist sowohl zu langen als 
auch zu kurzen Reaktionszeiten zuzuschreiben. 
Zum Beispiel werden bei kurzen Reaktionszeiten 
neben Polyharnstoffstaub Isocyanataminhydrochlo- 
ride gefunden. Bei zu langen Reaktionszeiten bil- 
den sich teste Carbodiimide und Isocyanurate. 

Es wurde nun gefunden. daS es dennoch ge- 
lingt, aromatische Diisocyanate unter Vermeidung 
von die Reaktoren verstopfenden Feststoffen bei 
Ausbeuten von Qber 95 %, im allgemeinen 99 % 
und hoher. durch Gasphasenreaktion herzustellen, 
wenn der Kontakt zwischen Phosgen und aromati- 
schen Diaminen innerhalb eines sehr eng begrenz- 
ten Kontaktzeitspektrums (Verweilzeitspektrum im 
Reaktor) gehalten wird. 

Die notwendige Verweilzeit zur Reaktion bolder 
Amingruppen mit dem Phosgen zu Isocyanat liegt 
zwischen 0.5 und 5 s. in AbhSingigkeit von der 
Reaktionstemperatur, dem molaren Verhaltnis von 
eingesetztem Amin und Phosgen, einer VerdDn- 
nung der gasf5rmigen Reaktionspartner mit Inert- 
gasen und der Art des eingesetzten Diamlns. 

Wird die fOr das jeweilige System (Temperatur, 
molares VerhSltnis. VerdOnnungsgas, Diamin) ein- 
mal ermittelte Mindestverweilzeit fOr die vollstSndi- 
ge Reaktion um weniger als etwa 20 %. vorzugs- 
weise weniger als 10 %, Uberschritten, kann die 
Bildung von Weiter-Reaktionsprodukten wie Isocy- 
anurate und Cark)odiimiden wirksam vermieden 
werden. 

Innerhalb dieses fUr chemische Reaktionen 
sehr engen Kontaktzeitspektrums muB sowohl die 
mdglichst homogene Vermischung der Reaktions- 
partner als auch die weitere Reaktionszeit ohne 
ROckvermischung. die eine Verbreiterung des Kon- 



taktzeitspektrums t>ewirkt, erfolgen. 

Gegenstand der voriiegenden Erfindung ist 
demgemSB ein Verfahren zur Herstellung von aro- 
matischen Diisocyanaten durch Umsetzung ent- 

5 sprechender Diamine mit Phosgen in der Gaspha- 
se, das dadurch gekennzeichnet ist, da6 Phosgen 
und Diamin oberhalb des Siedepunkts des DIamins 
innerhalb einer mittleren Kontaktzeit von 0.5 bis 5 
Sekunden. vorzugsweise 1.0 bis 3,7 Sekunden, 

10 umgesetzt werden, wobei die mittlere Abweichung 
von der mittleren Kontaktzeit weniger als 6 %. 
vorzugsweise weniger als 4 % betragen soil. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren wird so 
durchgefUhrt. daB die Reaktionspartner oberhalb 

IS der Siedetemperatur des DIamins in geeignete Re- 
aktoren eingefOhrt. vermischt und reagiert werden. 
AnschlieBend wird durch AbkOhlung des Gasstro- 
mes das Isocyanat kondensiert, wobei die AbkOh- 
lung bis zu einer Temperatur oberhalb der Zerset- 

20 zungstemperatur des entsprechenden Carbamid- 
sSurechlorids erfolgt. 

Bei der praktischen DurchfUhrung des Verfah- 
rens wird die Abweichung von der mittleren Kon- 
taktzeit im wesentlichen durch die notwendige Zeit 

25 zur Vermischung der Reaktionspartner bestimmt. 
Solange die Reaktionspartner noch nicht homogen 
vermischt sind, sind im Reaktor hoch unvermischte 
Gasvolumina vorhanden, die noch nicht zum Reak- 
tionspartner in Kontakt treten konnten. 

30 Die Vermischung der Reaktionspartner soil da- 

her innerhalb einer Zeit 0.1 bis 0.3 Sekunden bis 
zu einem Segregationsgrad von 10'^ erfolgen. 
Segregationsgrad ist ein MaB fUr die UnvollstSndig- 
keit der Vermischung (siehe z.B. Chem.-lng.- 

35 Techn. 44 (1972), S. 1051 ff; Appl. Sci. Res. (The 
Hague) A3 (1953). p. 279). 

Die Methoden zur DurchfUhrung kurzer Misch- 
zeiten sind im Prinzip bekannt. Geeignet sind 
Mischaggregate mit bewegten Oder statischen 

40 Mischorganen. Bevorzugt sind statische Mlschorga- 
ne. Die AbhMngigkeit des Segregationsgrades von 
der relativen LSnge des Mischrohres (Verhaltnis 
Lange der MIschstrecke zu Durchmesser) fur eini- 
ge statische Mischaggregate sind in Chemie-lng.- 

45 Techn. 44 (1972) S. 1051-1056 dargestellt Uber 
die L3nge der MIschstrecke laBt sich der fUr ein 
bestimmtes Mischaggregat notwendige Volumen- 
strom der Reaktionspartner zur Einhaltung der er- 
findungsgemSB zulassigen Mischzeit berechnen. 

50 Besonders bevorzugt sind Strahlmischer. Hier- 

bei wird in ein Mischrohr durch ein konzentrisches 
Rohr mit kleinem Durchmesser (DUse) mit hoher 
Geschwindigkelt die eine Komponente (hier Di- 
amin) in den Strom der anderen Komponente 

55 (Phosgen) eingeblasen. Eine Vermischung mit Seg- 
regationsgrad 10~^ wird im Abstand des vierfachen 
Rohrdurchmessers vom Austrittsende der DUse er- 
reicht (Chemie-lng.-Techn. 44 (1972) S. 1055. Abb. 
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10). Konkrete Abmessungen fOr solche Strahlml- 
scher lassen sich aus den verfOgbaren experimen- 
tellen Daten grundsStzlich aufgrund der stromungs- 
mechanischen Ahnlichkeitsgesetze berechnen. 

FUr die Erreichung eines moglichst hohen Seg- 
regationsgrades auf kurzer Mischstrecke ist auch 
das ImpulsverhSltnis der Gasstr5mungen im Strahl- 
mischer wesentlich. Bei gegebenem Mischaggregat 
kann der Impuls des zentralen Gasstrahls (Diamin) 
durch VerdUnnung mit einem in Bezug auf die 
Reaktion inerten VerdUnnungsgas erhoht werden. 

Bevorzugt wird als VerdUnnungsgas Stickstoff 
eingesetzt. Geeignet sind ebenfalis DMmpfe von 
Chlorbenzol. o-Dlchlorbenzol, Xylol, Chlornaphtha- 
lin, Decahydronaphthalln, Oder Mhnliche bezie- 
hungsweise deren Gemische. Das Volumenverhalt- 
nis von VerdOnnungsmittel zu Diamin kann typi- 
scherweise zwischen 1:0.5 bis 1:2 liegen. 

Nach Vermischung der Reaktionskomponenten 
durchstromt das Reaktionsgemisch das urn den 
Reaktlonsraum verlSngerte Mischrohr zur Bereit- 
stellung der restlichen Reaktionszeit. Die Durch- 
stromung des Reaktionsraumes soil erfindungsge- 
maB in Form einer zu 90 % angenaherten Pfrop- 
fenstromung erfolgen, so daB alle Volumenteile der 
Stromung angenahert die glelche Stromungszeit 
aufweisen, damit eine mSglichst gerlnge weitere 
Verbreiterung der Kontaktzeltverteilung zwischen 
den Reaktionspartner erfolgt. Eine angenahert idea- 
le Pfropfenstromung kann einerseits durch hochtur- 
bulente Stromungen mit Reynolds-Zahlen von 
Oberhalb 4.000 im leeren Rohrreaktor realisiert wer- 
den. 

Wegen der daher notwendigen hohen Stro- 
mungsgeschwindigkeiten ist die Realislerung der 
notwendigen Verweilzeit nur in sehr langen Misch- 
und Reaktorrohren mQglich. Andererseits kann die 
Pfropfenstrdmung bei kleinerer Stromungsge- 
schwlndigkelt auch durch Einbauten in das Reak- 
tlonsrohr realisiert werden. die der Ausbildung ei- 
nes laminaren Stromungsprofils entgegen wirken 
und die Ausbildung einer ebenen Stromungsfront 
bewirken. Die Einbauten konnen z.B. die Form 
eines dreidimenslonalen fetnmaschigen Drahtgitters 
Oder einer FUllkorperfOllung aufweisen. 

Der Grad der Realislerung der idealen Pfrop- 
fenstr6mung (mit einer mittleren Abweichung von 
der mittleren Verweilzeit = 0) wird in der Stro- 
mungstechnlk durch die Bodenstein-Zahl BO 
(Fitzer, Techn. Chemie, Springer 1989. 288 bis 
295) beschrieben: 

ErfindungsgemMB soli die Bodenstein-Zahl min- 
destens 100. vorzugswelse mindestens 250 betra- 
gen. 

Bevorzugter Gegenstand der Erfindung ist 
demnach ein Verfahren zur Herstellung von Diiso- 
cyanaten der allgemeinen Formel 



OCN-R-NCO 
in welcher 

R fUr einen Kohlenwasserstoffrest mit wenig- 
5 stens einem aromatischen System steht. 

durch Phosgenierung der entsprechenden 
Diamine der allgemeinen Formel 

H2N-R-NH2 

10 

in der Gasphase, das dadurch gekennzeichnet ist. 
daB man 

a) die dampffdrmigen Diamine, gegebenenfalls 
verdQnnt mit einem Inertgas Oder mit den 

16 Dampfen eines Inerten L6sungsmittels. und 
Phosgen getrennt auf Temperaturen von 200 bis 
600 'C erhitzt und kontinuierlich in einer stati- 
schen Mischeinrichtung innerhalb von 0.1 bis 
0.3 s bis zu einem Segrationsgrad von minde- 

20 stens 10*3 vermischt. 

b) das die Mischeinrichtung verlassende Reak- 
tionsgemisch unter Vermeidung von RUckverml- 
schung kontinuierlich durch einen auf 200 bis 
600 *C temperlerten. rohrformigen Reaktions- 

25 . raum leitet und dort die Reaktion voilstandig zu 
Ende fUhrt. wobei die Stromung entweder durch 
eine Reynolds-Zahl von oberhalb 4.000 Oder 
eine Bodenstein-Zahl von oberhalb 100 charak- 
teristert Ist, 

30 c) das aus dem Reaktlonsraum austretende 
Gasgemisch zur Kondensation des gebitdeten 
Dlisocyanats abkOhlt. wobei die Temperatur 
oberhalb der Zersetzungstemperatur des dem 
Diisocyanate entsprechenden CarbamidsSure- 
chlorids gehalten wird. 

d) nicht kondensiertes Dlisocyanat aus dem 
Gasgemisch durch Waschen mit einem inerten 
L5sungsmittel abtrennt. und 

e) das inerte Ldsungsmittel in einer destillativen 
40 Aufarbeitung zurOckgewinnt. 

Das erfindungsgemMBe Verfahren gestattet die 
Umsetzung von unzersetzt verdampfbaren, aromati- 
schen Diamlnen der allgemeinen Formel 

45 H2N-R-NH2 

in welcher 

R fOr einen Kohlenwassestoffrest steht, der 
wenigstens ein aromatisches System ent- 
50 halt und mit weiteren Resten wie z.B. Al- 

kylgruppen. Hak)genatomen. Ethergrup- 
pen substitulert sein kann. 
Die Aminogruppen der Diamine kdnnen beide 
mit ein und demselben aromatischen System im 
55 Kohlenwasserstoffrest R verknUpft seIn oder auch 
an zwei verschiedene aromatische Systeme gebun- 
den sein. 
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Typische Beispiele geeigneter Diamine sind 
die reinen Isomeren Oder die Isomerengemische 
des' Diaminobenzols. des Diaminototuols, des 
Diamlno-dimethylbenzols, sowie des Diamino-di- 
phenylmethans. Bevorzugter Ausgangsmaterialien 
sind 2,4/2.6-Toluylendiamin-Gemische der Isome- 
renverhaltnisse 65/35 und 80/20 Oder das reine 2.4- 
Isomere. 

Das bei der Phosgenierung verwendete Phos- 
gen wird, bezogen auf das Diamin. im OberschuB 
eingesetzt. Im allgemeinen genUgt eine Phosgen- 
menge. die 150 bis 250 % der Theorie bezuglich 
der ablaufenden Phosgenierungsreaktion ent- 
spricht. 

Vor der DurchfOhrung des erfindungsgemSBen 
Verfahrens wird der Phosgenstrom auf eine Tem- 
peratur innerhalb des Bereichs 200 bis 600 'C, 
vorzugsweise 300 bis 400 * C erhitzt. 

Nach der erfolgten Phosgenierungsreaktion im 
Rohrreaktor wird das den Rohrreaktor kontinuierlich 
verlassende, gasformige Gemisch von dem gebil- 
deten Diisocyanat befreit. Dies kann beispielsweise 
einstufig durch selektive Kondensation in einem 
inerten Losungsmittel erfolgen, wie es bereits fur 
andere Gasphasenphosgenierungen empfohlen 
wurde (EP 0 289 840). Dabei wird die Temperatur 
so gewShlt. daB sie einerseits oberhalb der Zerset- 
zungstemperatur des dem Diisocyanat entspre- 
chenden Carbamidsaurechlorids liegt und anderer- 
seits das Diisocyanat und gegebenenfalls das in 
dem Dampfstrom als VerdUnnungsmittel mitver- 
wendete Losungsmittel kondensieren beziehungs- 
weise sich in dem Losungsmittel losen, wShrend 
Oberschussiges Phosgen, Chlorwasserstofff und ge- 
gebenenfalls als VerdUnnungsmittel mitverwende- 
tes Inertgas die Kondensationsstufe beziehungs- 
weise das Losungsmittel gasformig durchlaufen. 
Zur selektiven Gewinnung des Diisocyanats aus 
dem den Rohreaktor gasformig verlassendenden 
Gemisch besonders gut geeignet sind bei einer 
Temperatur von 80 bis 200 'C, vorzugsweise 80 
bis 180'C gehaltene Losungsmittel der oben bei- 
spielhaft genannten Art. insbesondere technisches 
Dichlorbenzol und Decahydronaphthalin. 

Die Erzeugung der fUr das erfindungsgem^Be 
Verfahren wesentlichen StrSmung des gasformigen 
Reaktionsgemisches als Pfropfenstromung ohne 
ROckvermischung ausgehend vom Mischaggregat 
durch den Rohrreaktor wird durch ein DruckgefaHe 
zwischen den Produktzuleitungen zum Mischaggre- 
gat einerseits und dem Ausgang der Kondensa- 
tionsstufe andererseits sichergestellt Im allgemei- 
nen liegt der Druck in den Zuleitungen zum Misch- 
aggregat bei 200 bis 3000 mbar und hinter der 
Kondensationsstufe bei 150 bis 2000 mbar. We- 
senttich ist hierbei jedoch lediglich die Aufrechter- 
haltung eines Differenzd rucks zwecks Gewahrlei- 
stung der genannten gerichteten Stromung. 



Das die Kondensationsstufe verlassende Gas- 
gemisch wird anschlieBend in an sich bekannter 
Weise von QberschOssigem Phosgen befreit. Dies 
kann mittels einer KQhIfalle, Absorption in einem 
5 bei einer Temperatur von -10 'C bis 8*C gehalte- 
nen inerten Losungsmittel (z.B. Chlorbenzol Oder 
Dichlorbenzol) Oder durch Adsorption und Hydroly- 
se an Aktivkohle erfolgen. Das die Phosgen-RQck- 
gewinnungsstufe durchlaufende Chlorwasserstoff- 
10 gas kann In an sich bekannter Weise zur RUckge- 
winnung des zur Phosgensynthese erforderlichen 
Chlors recyclisiert werden. 

Die Reindarstellung der Diisocyanate erfolgt 
durch destillative Aufart>eitung der L5sungen aus 
75 der Kondensationsstufe. 

In den nachfolgenden Beispieten beziehen sich 
alle Prozentangaben auf Gewichtsprozente. 

Beispiel 1 

20 

Durch eine DQse von 1 mm Innendurchmesser, 
die 20 mm in einen 500 mm langen Rohrreaktor 
von 25 mm Durchmesser hineinragt, stromt konti- 
nuierlich ein in einem Warmetauscher auf 420 'C 

25 erwSrmtes Gemisch von 0,5 mol/h einer gasformi- 
gen Isomerenmischung von 2,4- und 2,6-Toluylen- 
diamin (TDA) im VerhSltnis 80 % zu 20 % mit 0,8 
mol/h Stickstoff. 

Durch den Ringspalt zwischen DUse und Reak- 

30 torwand stromen gleichzeitig 2,25 mo!/h Phosgen, 
die ebenfalls auf 420 • C vorgew^rmt sind. 50 mm 
hinter der TDA-Duse beglnnt eine Packung aus 
feinen MaschendrahtfUllkdrpern, die den restlichen 
Teil des Reaktors ausfOllt. Der Rohrreaktor wird 

35 durch ein Heizbad mIt einer Temperatur von 
310 'C von auBen temperiert. Im Rohrreaktor hat 
das Reaktionsgemisch eine Verweilzeit von etwa 3 
sec. Die Reynoldszahl betragt etwa 210. Die Bo- 
densteinzahl ist groBer als 1000. 

40 Das heiBe, den Reaktor gasf5rmig verlassende 
Reaktionsgemisch wird durch eine Isocyanat-Ab- 
sorptionskolonne geleitet, in der das Diisocyanat 
durch Verdampfung von im Gegenstrom gefUhrten 
Dichlorbenzol kondensiert; das verdampfte Dichlor- 

45 benzol kondensiert in einem nachgeschalteten 
RUckfluBkUhter total und dient unterkUhIt als RUck- 
lauf der Isocyanat-Absorptionskolonne. 

Das aus dem RUckfluBkChler austretende Gas- 
gemisch, das im wesentlichen aus Chlorwasser- 

50 stoff, Phosgen und Stickstoff besteht, wird in einem 
anschlieBenden. mit Wasser berieselten Aktivkohle- 
waschturm von Phosgen und Chlorwasserstoff be- 
freit. 

Durch /Kniegen eines Vakuums hinter dem Ak- 
65 tivkohlewaschturm wird am Ende des Rohrreaktors 
ein Druck von 800 mbar gehalten. Der Druck auf 
den Produktzuleitungen zur Mischkammer betragt 
fUr das Gemisch aus Toluylendiamin-Dampf und 
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Stickstoff 820 mbar, fOr das Phosgen 815 mbar. 

Das gebildete Toluylendiisocyanat wird im Ge- 
misch mit Dichlorbenol aus dem Sumpf der 
Isocyanat-Auswaschkolonne abgezogen und an- 
schliefiend destillativ in reiner Form gewonnen. Die 
Ausbeute an Toluylendiisocyanat betragt 99.3 %. 
Der Rohrreaktor zeigt keine Anzeichen von Ver- 
stopfung. 

Beispiel 2 

Unter den Verfahrensbedingungn des Beispiel 
1 werden 1,5 mol/h Toluylendiamin ohne VerdOn- 
nung mit Stickstoff nnit 6,15 moVh Phosgen unnge- 
setzt. Die Verweilzeit im Rohrreaktor macht 1,2 sec 
aus. Die Reynoldszahi ist etwa 500. Die Boden- 
steinzahl ist etwa 1000. 

Die Ausbeute an Toluylendiisocyanat betrggt 
99.1 %. 

Beispiel 3 

Unter den Verfahrensbedingungen des Bei- 
spiels 1 wird die Verweilzeit durch Verwenden ei* 
nes Reaktors von nur 120 mm Liinge wird auf unter 
1 Sekunde verkUrzt. 

Die Ausbeute betrSgt 98,3 %. 

Beispiel 4 

Unter den Verfahrensbedingungen des Beispiel 
1 werden 0.5 mol/h Toluylendiamin im Gemisch mit 
0.8 mol/h Stickstoff mit 3,5 mol/h Phosgen zur 
Reaktion gebracht. Der Rohrreaktor enthMtt keine 
FGIIkorper; die Verweilzeit betrSgt etwa 2 sec. Die 
Reynoldszahi ist etwa 250. die Bodensteinzahl ist 
etwa 20. 

Das Experiment wird nach 10 min abgebro- 
Chen, da Feststoffe die Isocyanatauswaschkolonne 
verstopfen. 

Beispiel 5 

In der /Vpparatur des Beispiel 1 werden 0,5 
mol/h 4.4'-Diamino-diphenylmethan im Gemisch 
mit 0,8 mol/h Stickstoff auf 410 *C erhitzt und mit 
3,5 mol/h Phosgen von 400 'C zur Reaktion ge- 
bracht. Die Verweilzeit im Reaktor. der mit FQIIkQr- 
pern gefullt ist, betragt 2,3 sec, der Reaktor wird 
mit einem Heizbad von 400 •C temperiert. Der 
Druck am Ende des Reaktionsrohres betrSgt 600 
mbar. Die Kondensation erfolgt in Dichtort)enzol. 

Die Ausbeute an Diphenylmethan-4,4'-diisocy- 
anat betrSgt 99,1 %. 



Patentansprllche 

1. Verfahren zur Herstellung von aromatischen 
Dlisocyanaten nach Umsetzung entsprechen- 

5 der Diamine mit Phosgen. dadurch gekenn- 

zeichnet, da6 Phosgen und Diamin oberhalb 
der Siedetemperatur des Diamins innerhalb ei- 
ner mittleren Kontaktzeit von 0,5 bis 5 Sekun- 
den umgesetzt werden, wobei die mittlere Ab- 

10 weichung von der mittleren Kontaktzeit wentger 

als 6 % betragt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man 

16 a) die dampffdrmlgen Diamine, gegebenen- 

falls verdUnnt mit einem Inertgas oder mit 
den Dampfen eines inerten L5sungsmittels, 
und Phosgen getrennt auf Temperaturen 
von 200 bis 600 • C erhitzt und kontinuierlich 

20 in einer statischen Mischeinrichtung inner- 

halb von 0,1 bis 0,3 s bis zu einem Segre- 
gationsgrad von mindestens 10""^ vermischt, 

b) das die Mischeinrichtung verlassende 
Reaktionsgemisch unter Vermeidung von 

25 ROckvermischung kontinuierlich durch einen 

auf 200 bis 600 temperierten, zylindri- 
schen Reaktionsraum leitet und dort die Re- 
aktion vollstandtg zu Ende fUhrt. wobei die 
StrSmung entweder durch eine Reynolds- 

30 Zahl von oberhalb 4.000 oder eine 

Bodenstein-Zahl von oberhalb 100 charakte- 
risiert ist, 

c) das aus dem Reaktionsraum austretende 
Gasgemisch zur Kondensation des gebilde- 

35 ten Diisocyanats abkUhIt, wot^ei die Tempe- 

ratur oberhalb der Zersetzungstemperatur 
des dem Diamin entsprechenden Carbamid- 
saurechlorids gehalten wird, 

d) nicht kondensiertes Diisocyanat aus dem 
40 Gasgemisch durch Waschen mit einem 

inerten L5sungsmittel abtrennt, und 

e) das inerte Losungsmittel in einer destilla- 
tiven Aufarbeitung zuruckgewinnt. 
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